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RESUMO 

 

 O objetivo deste estudo foi avaliar a efetividade dos antioxidantes (EDTA e NaOCl a 6%) 

no tratamento da dentina afetada por cárie (DAC) e diferentes sistemas adesivos na 

degradação da interface dentina/resina, ao longo do tempo. Cento e oito blocos de dentina 

obtidos de terceiros molares humanos foram submetidos ao modelo biológico de produção 

de cárie (S. Mutans) e distribuídos em grupos de acordo com: tratamento– NaOCl à 6%, 

EDTA, e grupo sem tratamento (Controle); sistemas adesivos- Clearfil SE Bond (SE) e 

Single Bond 2 (SB); e tempo de armazenamento- 24h, 12 e 18 meses. Foram construídos 

blocos de 4mm de altura em resina (Charisma) aderidos sobre a dentina de acordo com os 

fabricantes e estocados por 24h em água deionizada. Foram então, seccionados obendo-se 

palitos com 2,0 mm2 de área de secção transversal. Os palitos foram submersos em 1 mL de 

água deionizada por: 24h, 12 e 18m, e submetidos ao teste de μ-TBS. Os padrões de fratura 

foram analisados em MEV. A nanoinfiltração, ao longo do tempo, foi avaliada por meio de 

fatias obtidas de secções longitudinais seriadas de espécimes produzidos de modo similar 

ao descrito. Estas foram imersas em solução traçadora de nitrato de prata amoniacal por 24 

h, lavadas em água deionizada e imersas em solução reveladora por 8 h. Todos os 

espécimes foram observados em MEV para identificar os escores, de acordo com o grau de 

nanoinfiltração. Os resultados da RU foram submetidos aos testes Shapiro-Wilk, ANOVA 

Fatorial (axbxc) e Tukey post hoc (p<0,05). Os dados da nanoinfiltração e padrão de fratura 

foram analisados por estatística descritiva. Com relação ao tempo de armazenamento, 

independente do tratamento, o adesivo SE apresentou valores de RU significativamente 

maiores, comparado ao SB, exceto aos 18 meses, em que as médias de ambos não diferiram 

significativamente. Independente do sistema adesivo utilizado, enquanto o tratamento  com 

EDTA apresentou menores valores de RU nos tempos de 24 h e 12 m, e no tempo de 18 m 

o tratamento os valores maiores, o oposto foi verificado pelo uso do NaOCl, sendo que o 

NaOCl apresentou maiores valores que o controle em 24h e 12m. Porém, ao final do 

experimento, aos 18m os maiores valores de RU foram obtidos quando a DAC foi tratada 

com EDTA. A utilização do SB/EDTA e SE/NaOCl produziu as maiores médias de RU.  

Padrão de fratura mistos foram observados em todos os grupos, mas principalmente após
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18 meses. Os sistemas adesivos utilizados, independente do tratamento, apresentaram 

algum grau de nanoinfiltração porém menores que o apresentado pelo controle. Baseando-

se nos resultados, pode se concluir que a RU mostrou-se adesivo dependente quando a 

dentina foi tratada com antioxidantes; e em relação ao tempo, a RU pode ser considerada 

adesivo/tratamento dependente, pois, quando se utiliza o SE a RU se mantem em valores 

similares aos imediatos (24h), diminuindo significativamente aos 18m, chegando aos 

valores da RU com o uso do SB mandendo-se estável durante todo o experimento; e 

quando do uso do EDTA, maiores médias de RU são observadas aos 18m. 

 

 

Palavras-chave: dentina afetada por cárie, agentes antioxidantes, degradação, resistência 

de união, nanoinfiltração. 
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ABSTRACT  

 

 The study evaluated the effectiveness of antioxidants and different adhesive systems on 

degradation of carious affected-dentin(DAC)/resin interface over time. One hundred and 

eight third human molars were submitted to a biological model of caries production (S. 

mutans). It was perpendicular cut to long axis of tooth to obtain a flat dentin surface. The 

factors evaluated were: treatment - 6% NaOCl, EDTA, and a group without treatment 

(Controle); adhesive systems - Clearfil SE Bond (SE) and Single Bond 2 (SB); and storage 

time - 24 hours (h), 12 and 18 months. Were built blocks of resin composite (Charisma) 

over dentin, with a total height of 4 mm. After 24 h immersed in deionized water, each 

specimen was sectioned to obtain sticks with an average size of approximately 2 mm2 to 

realize the bond strength test (µTBS). Parts of sticks obtained remain submerged in 1 ml of 

deionized water for: 12 and 18 months and then subjected to bond strength test. Fracture 

patterns were analyzed in Scanning Electron Microscopy (SEM). Nanoleakage evaluation, 

over time, was measured with slices obtained of serial sections of other specimens. These 

were embedded in tracer solution of ammoniacal silver nitrate for 24 h, washed in distilled 

water and immersed in a developing solution for 8 h. All samples were observed under 

SEM, to identify degree of nanoleakage. Results of µTBS were analyzed for normality by 

Shapiro-Wilk test being checked normal data distribution, and then, by Factorial ANOVA 

(axbxc) and Tukey post hoc test (p <0.05). Nanoleakage data and fracture pattern were 

analyzed using descriptive statistics. The results showed that, with respect to storage time, 

SB adhesive had higher RU, compared with SE and control, except in time of 18 months. 

Although EDTA treatment, had higher RU in time of 24 h and 12 m, and at time of 18 m 

NaOCl treatment showed higher values, and the two treatments were above control values. 

Use of SB/EDTA and SE/NaOCl produced highest RU average, being considered 

dependent adhesive-treatment. Largest percentage of fracture pattern was mixed, in all 

groups, but especially after 18 months. Nanoleakage results showed that adhesive systems 

used, independent counsel of treatment, showed some degree of nanoleakage but smaller 

than presented in control. 
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1 INTRODUÇÃO 

  

Atualmente na odontologia restauradora, com os conceitos de mínima invasão da 

estrutura dentária, a remoção da cárie envolve apenas a camada mais externa e altamente 

infectada da dentina cariada. Isso facilita a preservação da camada mais interna de dentina, 

passível de remineralização, diminuindo a possibilidade de exposição pulpar, o que tem 

reduzido em até 75% a necessidade de procedimentos endodônticos (Yoshiama et al., 2002; 

Maltz et al., 2007). Paralelamente, se essa camada de dentina for selada por sistemas 

adesivos adequados a esse substrato, poderia ocorrer a prevenção da progressão da lesão, 

pela formação de uma área ácido resistente (Shinohara et al., 2004; Carvalho et al., 2008). 

Porém segundo Yoshiyama et al. (2002) a aplicação de sistemas adesivos dentinários em do 

tipo self-etching e total-etching na dentina afetada por cárie não afeta o desempenho de 

restaurações adesivas.  

Com o acelerado desenvolvimento dos sistemas adesivos, a determinação da 

resistência de união às estruturas dentinárias modificadas por cárie se tornou de grande 

importância e interesse, uma vez que, é geralmente, sobre esse substrato de dentina alterada 

que se realiza o procedimento restaurador. Até a década de 1990, poucos estudos avaliaram 

as propriedades adesivas em substratos clinicamente relevantes, como dentina cariada e/ou 

esclerótica, devido às dificuldades técnicas dos testes existentes até então, já que essas 

lesões são geralmente pequenas e se apresentam de forma irregular (Goracci et al., 2005). 

A adesão à estrutura dentinária depende de fatores como tempo de condicionamento 

ácido, tipo de sistema adesivo, umidade presente na dentina e, certamente, o tipo de dentina 

(Carvalho et al., 2004). 

No entanto, a qualidade da adesão ao substrato está diretamente relacionada à 

eficiência da penetração dos monômeros nos espaços interfibrilares, e consequente 

envolvimento das fibrilas colágenas expostas pelo condicionamento ácido; e ao grau de 

conversão adesivo (Pashley et al., 2000). Estudos que utilizam dentina afetada por cárie 

têm demonstrado resistência de união inferior à da dentina hígida, devido, à maior 

porosidade na dentina intertubular pela perda mineral em decorrência do processo da cárie, 

e à presença nos espaços intratubulares de cristais de cálcio ácido-resistentes, que impedem 
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a infiltração dos monômeros resinosos dentro dos túbulos (Yoshiyama et al., 2002; Arrais 

et al., 2004). 

Com o desenvolvimento de adesivos autocondicionantes, foi criada uma nova 

alternativa para otimizar a adesão ao substrato cariado, já que esses sistemas adesivos não 

requerem a remoção da camada de smear layer pelo condicionamento ácido, mas pelo uso 

de monômeros ácidos que podem simultaneamente condicionar e penetrar, eliminando os 

passos de condicionamento, lavagem e secagem que podem ser críticos, e têm grande parte 

do sucesso atribuído ao desempenho e às condições do operador.  

Dessa forma, este conceito de ácido-primer é atrativo, pois, na teoria, após a 

incorporação da smear layer, estes sistemas se infiltrariam, permeando as fibras colágenas, 

enquanto descalcificariam os componentes inorgânicos na mesma profundidade, 

minimizando a existência de uma região de dentina desmineralizada não envolvida por 

resina (Erhardt et al., 2008). 

Mesmo assim, ainda existem preocupações sobre a eficiência destes sistemas 

adesivos. A smear layer reforçada por resina (smear layer hibridizada) pode ser muito 

frágil para fornecer resistência e propriedades mecânicas duráveis. A presença de uma 

espessa camada de smear layer pode interferir na difusão do primer autocondicionante pela 

dentina subjacente intacta, então o condicionamento ácido, separadamente, pode ser 

considerado já que produz uma superfície molhável, ajudando os monômeros do sistema de 

união a infiltrar nos espaços interfibrilares desmineralizados (Ceballos et al., 2003; Borges 

et al., 2009; Alves et al., 2013). Inversamente, tem sido sugerido que o colágeno exposto 

não impregnado por monômeros adesivos é altamente susceptível à degradação enzimática 

ou hidrolítica ao longo do tempo, conduzindo a redução da resistência de união ao longo do 

tempo (Erhardt et al., 2008; Tjäderhane et al., 2013). 

A identificação na dentina de zonas parcialmente condicionadas e não infiltradas, 

com ambos os adesivos autocondicionantes de 1 e 2 passos, abaixo da camada híbrida 

aumentaria a possibilidade de degradação da adesão criada (Ceballos et al., 2003).  

A modificação da matriz de colágeno não impregnada por adesivo, com agentes 

proteolíticos, como hipoclorito de sódio (NaOCl) poderia ter efeito benéfico à união de 

sistemas adesivos à dentina cariada, facilitando a infiltração dos monômeros e favorecendo 



3 
 

a interação química entre os monômeros e o substrato dentinário. A dentina tratada com 

NaOCl é rica em cristais de hidroxiapatita expostos e pode resultar em uma interface mais 

estável, ao longo do tempo, por que é essencialmente composta de mineral (Borges et al., 

2009).  

Além disso, o tratamento da dentina pode ser feito com o uso do ácido 

etilenodiamino tetra-acético (EDTA) que pode causar a desnaturação do colágeno, 

melhorando a qualidade da camada híbrida e sua durabilidade, na presença de cristais 

residuais de apatita deixados dentro da matriz de colágeno subsequente ao condicionamento 

ácido da dentina (Breschi et al., 2008).   

A longevidade da camada híbrida parece envolver fatores químicos e físicos. Os 

fatores físicos como as forças oclusais da mastigação e o repetitivo estresse de contração e 

expansão, além das mudanças de temperatura dentro da cavidade oral, supostamente afetam 

a estabilidade da interface. Agentes químicos ácidos, no fluido dentinário, saliva, alimentos, 

bebida e produtos bacterianos, representam outro desafio para a interface dente/material, 

resultando em vários padrões de degradação das fibras colágenas desprotegidas, eluição dos 

monômeros residuais e degradação dos componentes poliméricos (Breschi et al., 2008).   

Como a camada híbrida é formada pela mistura da matriz orgânica da dentina, 

cristais de hidroxiapatita residuais, monômeros e solventes do adesivo, o envelhecimento 

pode afetar cada um dos componentes individualmente, ou pode ser resultado da 

combinação do fenômeno de degradação dentro da camada híbrida (Correr et al., 2004; 

Breschi et al., 2008).                                                                                                                                               

São descritos dois tipos de padrão de degradação dentro da camada híbrida, sendo a 

desorganização das fibras colágenas e a hidrólise do adesivo a partir dos espaços 

interfibrilares dentro da camada híbrida (Hashimoto et al., 2003). A hidrólise é um processo 

químico que quebra as ligações covalentes entre os polímeros pela adição de água, nos 

adesivos a base de éster, resultando em perda de massa de resina e contribui para a redução 

da resistência de união criada pelos adesivos ao longo do tempo. Na degradação da resina é 

relatada a absorção de água em alguns adesivos simplificados que foram estudados (Erhardt 

et al., 2008).  



4 
 

A degradação hidrolítica ocorre na presença de água, devido à hidrofilia do adesivo, 

absorção de água e subsequente degradação hidrolítica, sendo que a menor absorção de 

água ocorre nas resinas hidrófobas que nos sistemas de resina hidrófilos usados com 

adesivos autocondicionantes (Ito et al., 2005; Malacarne et al., 2006). Ainda, 

independentemente da estratégia adesiva utilizada, pela combinação de monômeros 

resinosos hidrófilos e iônicos nos adesivos simplificados, a interface de união deixa uma 

camada híbrida de revestimento de resina hidrófoba. Isso conduz à criação de uma camada 

híbrida que age como uma membrana semipermeável, permitindo a movimentação da água 

por toda a interface adesiva, mesmo depois da polimerização do adesivo. Assim, a 

utilização de agentes antioxidantes pode promover um substrato menos suscetível à 

degradação favorecendo a penetração dos sistemas adesivos mais eficiente e menos 

suscetível a degradação (Toledano et al., 2002; Yamauti et al., 2003; Sauro et al., 2009).        

A dificuldade de infiltração e envolvimento da matriz colágena na dentina alterada 

pela cárie dentária ou por processos de envelhecimento dentário promoveria maior 

quantidade de colágeno exposto e, portanto, maior possibilidade de degradação da zona de 

união dentina/resina. Além disso, as propriedades dos sistemas adesivos e suas limitações 

quando aplicados neste substrato alterado dos adesivos induz a busca de novos tratamentos 

e protocolos de aplicação, por isso a utilização de agentes antioxidantes pode favorecer o 

processo de união e influenciar positivamente na preservação da interface dentina/resina ao 

longo do tempo, diminuindo a possibilidade de colágeno exposto residual.  
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2 REVISÃO DE LITERATURA 

 

2.1 SUBSTRATO DENTINÁRIO 

   

  A união de materiais restauradores aos substratos dentários tem sido 

extensivamente relatada na literatura, focando-se o aperfeiçoamento desta união e o 

prolongamento da vida útil do elemento acometido por cárie ou trauma. A união ao esmalte 

apresenta-se bem definida na literatura, entretanto, o elo fraco na união dos materiais 

restauradores à estrutura dentária deve-se à presença de substratos extremamente diversos 

que devem, até o momento, ser tratados de forma uniforme e pelos mesmos materiais, 

esmalte e dentina (Marshall et al., 1997). 

  Ao contrário do esmalte, a dentina é considerada um compósito complexo 

formado essencialmente por aproximadamente 50%  em volume por minerais, e o restante 

por colágeno tipo I e proteínas não colagenosas (30%)  e água (aproximadamente 20%). O 

conhecimento desse substrato quanto a composição, ultraestrutura e fisiologia é de suma 

importância para o estudo da união de materiais restauradores (Swift et al., 1995).    

 A cárie dental apresenta um caráter invasivo e destrutivo que pode levar à perda 

irreparável dos tecidos dentais. No entanto, a odontologia contemporânea prioriza uma 

prática em que se criam condições favoráveis para deter o processo de atividade dessa 

doença, trabalhando com a mínima intervenção restauradora. Nesse contexto de mínima 

intervenção surgiu a possibilidade da remoção parcial da dentina cariada, seguida do 

selamento hermético da cavidade, podendo ser observada redução bacteriana e alterações 

qualitativas da dentina remanescente (Wei et al., 2008; Nakajima et al., 2011).  

 Alguns estudos demonstraram que a simples remoção do tecido infectado, 

altamente cariado, a partir da curetagem superficial das lesões, e posterior selamento da 

cavidade tornaria dificultada a obtenção de substratos e sobrevivência dos microrganismos 

no tecido cariado (Oliveira, 1999; Yoshiyama et al., 2002).  

 As lesões de cárie em dentina apresentam, segundo Marshall et al. (1997) e 

Zavgorodniy et al. (2008), duas camadas de tecido cariado: uma mais externa, que se 

encontra completamente destruída, infectada por bactérias, sem sensibilidade e capacidade 
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de remineralização, e uma mais interna, que apresenta menor contaminação, tem a 

capacidade remineralizadora, apresenta vitalidade, possui maior conteúdo mineral que a 

anterior e, dessa forma, é mais endurecida. Clinicamente, a camada mais externa apresenta-

se com um aspecto amarelado e amolecido, e a mais interna com coloração castanha e 

menos amolecida (Pashley & Carvalho, 1997). Mais recentemente, Pugach et al. (2009), 

avaliando o conteúdo mineral, a estrutura e as propriedades das zonas de dentina cariada 

observaram que mesmo a zona mais pigmentada por corante, referente clinicamente à área 

de dentina mais desmineralizada, a ser removida pelo clínico, contém cerca de 25% do 

conteúdo mineral.  

 Além dessa distribuição, a dentina afetada por cárie apresenta características 

peculiares como uma fase mineral, composta por carbonato rico em hidroxiapatita. Que 

ocorre com um processo dinâmico da cárie em dentina, com episódios cíclicos de 

desmineralização e remineralização (Marshall et al., 1997). Um estudo utilizando imagens 

por espectroscopia transformada de Fourier - RAMAN mostrou que a fase mineral da 

dentina afetada por cárie apresentava-se menos cristalina, e com menor quantidade de 

mineral (Wang et al., 2007).  Cristais minerais na dentina afetada por cárie estão dispersos 

e randomicamente distribuídos, com cristais de apatita maiores e espaços intercristalinos 

comparados com a dentina hígida (Daculsi et al., 1979). A matriz orgânica da dentina 

contém diferentes proteínas extracelulares, como colágeno tipo I, proteoglicanos, 

fosfoproteinas e sialoproteinas dentinárias, no entanto, alterações na estrutura da matriz 

orgânica associada a cárie e alteração na quantidade dos componentes desta matriz, já 

foram reportadas (Daculsi et al., 1979).  

 Há também uma camada transparente, localizada abaixo da camada de destruição 

(mais superficial), que se forma durante o processo carioso, a partir do continuo depósito de 

mineral que ocorre no lúmen dos túbulos, formando uma camada de esclerose dentinária. 

De fato, a maioria dos túbulos dentinários na dentina afetada por cárie são ocluídos por 

cristais minerais. Os cristais no lúmen dos túbulos tornam o índice refratário do lúmen 

similar ao da dentina intertubular, o que torna esta camada transparente (Nakajima et al., 

2011). 
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 Como há perda mineral da matriz dentinária durante o processo carioso, esse 

volume é substituído por água. Sendo que, o conteúdo normal de água é de 20% na dentina 

hígida, e a dentina afetada por cárie, por sua vez, mostrou maiores valores que variaram de 

14% a 53%. Além disso, a permeabilidade da dentina afetada por cárie diminui também 

devido a oclusão dos túbulos (Nakajima et al., 2011). 

 Quanto à microbiologia, é bem conhecido que a cárie dentária é uma doença 

decorrente da atividade bacteriana localizada, sendo a espécie mais influentes os 

Streptococos do grupo Mutans que podem estar presentes na placa bacteriana, na saliva e 

na língua. Porém, a cariogenicidade provida por esses microrganismos decorre de 

características como a  acidogenicidade, pela produção de ácidos a partir da fermentação e 

carboidratos e açúcares, e aciduricidade apresentada, estando estas relacionadas à perda 

mineral promovida pelos ácidos produzidos, sendo que o pH final do meio de cultura 

contendo estes microrganismos pode variar de 4,36 a 3,89 (Marshall et al., 1997).  

 Com o desenvolvimento da cárie, ciclos de desmineralização e remineralização 

podem promover a deposição de grandes cristais de fosfato de cálcio, que são menos 

solúveis ao condicionamento ácido do que a hidroxiapatita da dentina normal, dificultando 

a união com os materiais restauradores, podendo diminuir a resistência dente/material 

restaurador (Pashley & Carvalho, 1997; Nakajima et al., 2011). Outro fator que dificulta a 

estruturação da interface da união é a smear layer, que decorre dos preparos cavitários com 

instrumentos rotários, entre outros; e resulta na formação de uma camada de resíduos sobre 

a superfície dentinária, cujas características são dependentes do método/instrumento 

utilizado, como sua densidade e espessura. A smear layer preenche os orifícios dos túbulos 

dentinários, formando tampões de smear, causando a redução na permeabilidade da dentina. 

No entanto, as microporosidades na smear layer ainda permitem difusão do fluído 

dentinário (Omar et al., 2007; Wei et al., 2010). 

 A smear layer dentinária é composta principalmente de micropartículas de debris 

do colágeno mineralizado, e difere, tanto em composição como em estrutura, da camada de 

dentina subjacente. A smear layer formada na dentina afetada por cárie pode ser diferente 

química e morfologicamente daquela formada na dentina hígida, isso por que a dentina 

afetada por cárie é parcialmente desmineralizada, diferindo principalmente quanto ao 
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conteúdo mineral e orgânico, comparado com a dentina hígida. De fato, a smear layer da 

dentina afetada por cárie é mais grossa e parece ser enriquecida de componentes orgânicos, 

comparada àquela  da dentina hígida (Omar et al., 2007; Erhardt et al., 2011) (Figura 1). 

 

 

Figura 1. Figura ilustrativa da smear layer da dentina hígida e da dentina afetada por cárie. 

A smear layer da dentina afetada por cárie é grossa e enriquecida de componentes 

orgânicos (B) comparada com a smear layer da dentina hígida (A).  

Fonte: Nakajima et al., 2011. 

 

 Além disso, quanto às propriedades mecânicas, a dentina afetada por cárie pode 

apresentar  metade dos valores de dureza comparada com a dentina hígida por causa dos 

depósitos oclusais dos túbulos dentinários (Erhardt et al., 2011; Sirin Karaarslan et al., 

2012). Além disso, a resistência de união resina-dentina afetada por cárie é mais baixa que 

que os valores obtidos para a dentina hígida, e essa característica tem uma correlação 

positiva com a dureza Knoop com relação ao substrato (Wei et al., 2010; Erhardt et al., 

2011; Nakajima et al., 2011; Pacheco et al., 2013). 

 

2.2 SISTEMAS ADESIVOS   

 

 Com o desenvolvimento de novas técnicas restauradoras, houve o aprimoramento 

dos materiais restauradores, e os sistemas adesivos tornaram-se elementos fundamentais em 

diversas aplicações clínicas, sendo responsáveis pela união do material restaurador às 

estruturas dentárias (Proença et al., 2007; Nakajima et al., 2011). 
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 Os sistemas adesivos resultam da combinação entre monômeros resinosos de 

diferentes pesos moleculares e viscosidades, diluentes resinosos e solventes orgânicos, 

como: acetona, etanol e água (Omar et al., 2007). Os monômeros resinosos podem ser 

hidrófilos, os quais  permitem que o adesivo seja compatível com a umidade natural do 

substrato dentinário, ou hidrófobos, que apresentam maior peso molecular, são mais 

viscosos e conferem maior resistência mecânica e estabilidade ao material (Swift et al., 

1995). 

 Mas sabe-se que a união resina-dentina constitui-se em um desafio pois, uma vez 

que este substrato é intrinsecamente úmido, tornando o procedimento adesivo altamente 

sensível, depende de um protocolo bem definido e executado pelo operador (Swift et al., 

1995; Perdigão et al., 2007). 

 De acordo com a classificação, os sistemas adesivos podem ser divididos em 

convencionais (condiciona e lava) ou autocondicionantes (Frankenberger et al., 2001). 

 Os adesivos convencionais são os sistemas que empregam o passo de 

condicionamento ácido da superfície de esmalte e dentina separadamente dos outros passos 

clínicos. Podem ser de dois passos (o condicionamento ácido feito separadamente, com 

ácido fosfórico entre 30% e 37%; e a combinação de primer e agente adesivo em um único 

frasco), ou três passos (o condicionamento ácido, com ácido fosfórico entre 30% a 37%, o 

primer e o agente adesivo em frascos separados). Estes sistemas adesivos produzem a 

remoção completa da smear layer e desmineralização da subsuperfície dentinária intacta, 

através da utilização do condicionamento ácido, mesmo considerando curtos períodos de 

condicionamento (Perdigão et al., 2007; Wei et al., 2010). 

 A aplicação do sistema adesivo, tem como objetivo a hibridização, ou seja,  

formação da “camada híbrida”, a qual pode ser definida como impregnação de um 

monômero à superfície dentinária desmineralizada, formando uma camada ácido resistente 

de dentina reforçada por resina (Nakabayashi et al., 1991; Milia et al., 2012). 

 Deve-se considerar que os sistemas adesivos que contém água na sua formulação e 

que, consequentemente, evaporam mais lentamente, devem ser aplicados de forma ativa, de 

modo a favorecer a evaporação da água já no momento da aplicação. Estes apresentam 

menor sensibilidade em relação à umidade de superfície e modo de aplicação. Já os 
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sistemas adesivos que não contém água e que, normalmente, contém solventes altamente 

voláteis como a acetona e o etanol, não devem ser aplicados de forma ativa, sob o risco dos  

solventes evaporem precocemente e não exercerem sua função de deslocar a água residual, 

presente entre as fibrilas, comprometendo a infiltração dos monômeros resinosos (Wei et 

al., 2010; Perdigão et al., 2010). 

 Quando a profundidade de desmineralização da dentina é maior que a infiltração 

dos monômeros resinosos, as fibrilas de colágeno desmineralizadas e não envoltas por 

resina, ou seja, expostas, tenderão a sofrer lenta degradação enzimática da matriz de 

colágeno pelas enzimas do hospedeiro (Hashimoto et al., 2010), além de permitir a 

percolação da água para o interior da camada híbrida, a chamada nanoinfiltração, que pode 

levar à hidrólise dos polímeros, e compromete a durabilidade da união. Clinicamente, a 

degradação desta interface pode enfraquecer a adesão e conduzir à sensibilidade do 

paciente, formação de cáries secundárias e fendas entre o dente e o material restaurador 

(Lenzi et al., 2012). 

 Na tentativa de eliminar uma das principais falhas no processo de adesão ao 

substrato dentinário, o excesso de desmineralização que distancia a área desmineralizada e 

a área infiltrada pelo agente de união, foi proposta uma técnica adesiva com sistemas de 

união denominados de autocondicionantes. Esses sistemas não requerem a aplicação 

isolada de ácido para produzir porosidades no substrato, mas apresentam em sua 

composição monômeros ácidos (pH aproximadamente 2,8) que teoricamente 

condicionariam o substrato simultaneamente à penetração do adesivo. Embora os sistemas 

autocondicionantes apresentem como vantagem a ausência do passo operatório de 

condicionamento ácido, ainda não se pode afirmar que ocorreria a perfeita penetração dos 

monômeros entre as fibrilas de colágeno expostas pelo condicionamento ácido  (Perdigão et 

al., 2013; Tjäderhane et al.,2013).   

 Diversos tipos de sistemas adesivos encontram-se disponíveis no mercado com o 

objetivo de simplificar as técnicas de aplicação, e suas formulações foram sendo 

modificadas, de modo que  se tornassem altamente hidrófilas e compatíveis com o substrato 

dentinário úmido. Além disso, existe a tendência de que a simplificação dos materiais e do 

uso reflita o desejo da redução do tempo clínico e eficiência do material; no entanto, essa 
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evolução nem sempre vem acompanhada por bons resultados, que se traduzam em 

durabilidade e resistência desses materiais (Frankenberger et al., 2001; Joves et al., 2013).  

 Os monômeros resinosos ácidos dos sistemas adesivos autocondicionantes 

permitem o tratamento da camada de detritos, a desmineralização da porção mais 

superficial da dentina subjacente e, simultaneamente, a infiltração da resina adesiva nos 

tecidos dentais, ou seja, a smear layer é incorporada na interface de união. Tay et al. (2000) 

observaram que os primers autocondicionantes utilizados (Clearfil SE Bond e Clearfil Liner 

Bond 2V) penetravam de 3 a 4 µm pela smear layer e foram capazes de desmineralizar a 

dentina intertubular em profundidades de 0,4 a 0,5 µm. Nesses sistemas ocorreu a difusão 

dos agente resinosos por entre as fibrilas de colágeno na porção mais superficial da dentina 

(0,1 a 0,2 µm), formando uma camada híbrida pouco espessa. No entanto, apesar da 

pequena espessura desta camada, geralmente abaixo de 2 µm, alta resistência de união 

inicial foi obtida. 

 O sistemas autocondicionantes podem ser de dois passos, onde o agente 

condicionador e o primer estão combinados em um mesmo frasco e o adesivo hidrófobo é 

aplicado separadamente; ou de passo único, que combina ácido, primer e adesivo em uma 

mesma aplicação (Perdigão et al., 2007). Alguns autores relataram que estes materiais são 

menos suscetíveis às variações de umidade da dentina (Osorio et al., 2008).  Isso ocorre 

porque o primer é acidificado, ou seja, ao mesmo tempo em que condiciona a estrutura 

dentária promove, junto com o adesivo, o embricamento micromecânico, o que elimina a 

etapa do condicionamento com ácido fosfórico, e a posterior lavagem e secagem, 

resultando em profundidade menor desmineralização da estrutura dentária (Perdigão et al., 

2010).  Esses primers ácidos apresentam capacidade tampão, com um pH entre 1,5 e 4,5 na 

superfície dentinária um minuto após a aplicação, o que preserva o ataque da dentina 

mineralizada hígida subjacente, levando a menor extensão de desmineralização (Marshall et 

al., 1997).  

 Estudos utilizando a dentina afetada por cárie têm demonstrado que as 

características da smear layer presente compromete a eficácia dos sistemas 

autocondicionantes, pois é composta por colágeno desorganizado e por partículas de 

detritos minerais (Pashley et al., 1993; Spencer et al., 2001).  
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 Dessa forma a smear layer presente na dentina afetada por cárie pode favorecer a 

adesão pelos sistemas adesivos autocondicionantes (Nakajima et al., 2011). 

 A composição dos diferentes sistemas adesivos, seu mecanismo de ação nos 

substratos dentinários, a forma de aplicação clínica e os desafios existentes no ambiente 

bucal constituem-se fatores essenciais para o sucesso e durabilidade da união adesiva 

(Frankenberger et al., 2001; Perdigão et al., 2007).  

 O conhecimento das características intrínsecas da dentina favoreceu o 

desenvolvimento de sistemas adesivos com formulações cada vez mais hidrófilas, 

possibilitando a retenção dos compósitos resinosos à dentina e garantindo o sucesso 

imediato do procedimento adesivo neste substrato (Pashley & Carvalho, 1997; Ceballos et 

al., 2003).  Porém, em médio e longo prazo, muitas restaurações perdem a capacidade de 

selar e proteger os tecidos dentários íntegros, levando à formação de fendas e infiltração 

marginal e recorrência da cárie, o que caracteriza o insucesso das restaurações adesivas  

(Omar et al., 2007; Perdigão et al., 2007; Toledano et al., 2007).       

 Quando o substrato dentinário apresenta-se afetado por cárie, as diferenças de 

estrutura e composição encontradas não interferem apenas no procedimento de 

condicionamento ácido, mas também na penetração dos monômeros resinosos na dentina 

desmineralizada, o que induz a grandes diferenças na interface adesiva quando comparada à 

encontrada em dentina hígida (Perdigão et al., 2007; Wei et al., 2010).  Vários estudos 

mostraram que a resistência de união dos sistemas adesivos à dentina cariada é menor do 

que à dentina hígida (Swift et al., 1995; Joves et al., 2013).  A dentina afetada por cárie 

apresenta maior permeabilidade na dentina intertubular e baixa permeabilidade na dentina 

intratubular. A maior permeabilidade da dentina intertubular está associada ao fato de que o 

condicionamento ácido ataca mais este substrato, o qual já se encontra parcialmente 

desmineralizado, e é mais poroso que a dentina hígida, levando a maior infiltração do 

sistema de união. Já a infiltração do adesivo na dentina intratubular é dificultada pela 

presença de depósitos de minerais nos túbulos dentinários, que são resistentes ao ataque 

ácido, atuando como barreira, que diminui a infiltração do ácido e do sistema adesivo 

(Perdigão et al., 2010; Wei et al., 2010; Nakajima et al., 2011).  
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 O uso de ácido fosfórico parece ser muito agressivo para a dentina afetada por 

cárie, entretanto, ácidos fortes ou longos períodos de condicionamento foram sugeridos 

para solubilizar os depósitos de minerais presentes na luz dos túbulos dentinários, 

permitindo assim a formação dos “tags” de resina, o que aumentaria a resistência de união 

dentina-resina. Arrais et al. (2004), relatou que a extensão do tempo do ataque ácido 

fosfórico a 35%, de 15 segundos(s) para 45s, aumentou a resistência de união do Single 

Bond (3M ESPE) a dentina afetada por cárie, no entanto a resistência de união continua a 

ser menor que à dentina hígida. E mesmo após longos períodos de exposição, observou-se 

que os cristais ainda são resistentes à dissolução ácida. O longo período de 

condicionamento apenas produz uma camada desmineralizada mais profunda na dentina 

intertubular. Dessa forma, a união à dentina afetada por cárie requer tratamentos 

específicos, como a utilização dos agentes antioxidantes (Arrais et al., 2004).  

 

2.3 DURABILIDADE DA UNIÃO À DENTINA AFETADA POR CÁRIE  

   

 Shono et al. (1999) foram os primeiros que demonstraram a diminuição a 

resistência da união resina/dentina ao longo do tempo. A partir de então, a preocupação 

com a durabilidade da união resina/dentina tomou corpo, e alguns estudos utilizando vários 

tipos de sistemas adesivos foram testados e demonstraram queda na resistência da união ao 

longo do tempo (Hashimoto, 2010). Por isso a importância de estudar protocolos que 

previnam essa ação. 

 As restaurações adesivas são expostas a diversos desafios na cavidade oral. 

Estresses oclusais e térmicos, desafios ácidos e enzimáticos, que podem afetar a interface 

de união resina/dentina, comprometendo a integridade da restauração. 

 Na verdade, a degradação da interface de união se deve a vários fatores, além dos 

citados, dentre eles, a exposição à água proveniente do fluido dentinário, do meio ambiente 

oral e de fatores enzimáticos, inerentes ao hospedeiro (Tjaderhane et al., 2013). Porém, 

qual desses fatores atua primordialmente na desestabilização da união, ainda não foi 

estabelecido.  
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 Acredita-se que a desestabilização da união resina/dentina se inicia com a ação do 

ácido na região dentinária, onde as fibras colágenas expostas pelo condicionamento não são 

totalmente permeadas pelo adesivo. Uma hipótese para a degradação da união 

resina/dentina encontra-se baseada nos danos proporcionados pela remoção dos minerais 

pelo condicionamento ácido, por ácido fosfórico, por monômeros resinosos ácidos durante 

o procedimento adesivo, ou pela cárie. Essa desmineralização expõe parte da matriz de 

colágeno, causando alterações no arranjo molecular, como por exemplo, a quebra das 

ligações cruzadas entre as fibrilas do colágeno, expondo sítios catalíticos de união. A 

matriz de metaloproteinases (MMPs) tem sido envolvida em vários processos patológicos e 

fisiológicos do complexo dentina-polpa (Tjäderhane et al., 2001). A detecção das MMPs 

em dentina mineralizada e afetada por cárie indica que estas estão presas na periferia da 

dentina, e podem ser ativadas quando expostas à desmineralização ácida (Tezvergil-

Mutluay et al., 2013). As MMPs encontram-se na dentina, principalmente as MMP-9, são 

especialmente ativadas em pH ácido, e sugere-se que estejam envolvidas na degradação da 

matriz dentinária em processo de cárie de dentina. Ainda, essa exposição altera as fibras 

colágenas na interface dentina-resina que podem ficar mais suscetíveis a desorganização e 

desnaturação do colágeno na exposição direta à água, principalmente na interface adesiva 

(Perdigão et al., 2013). 

 Estudos de durabilidade de união à dentina afetada por cárie ainda são limitados 

(Nakajima et al., 2011). As fibrilas de colágeno na camada híbrida que estão presentes na 

resina adesiva sobrejacente mineralizada que foi destruída, são os únicos elementos 

estruturais contínuos que ligam a camada adesiva à dentina subjacente, e sua perda 

coincidiu com diminuições na força de ligação (Carrilho et al., 2007). 

  Erhardt et al. (2008) reportaram que a dentina afetada por cárie diminuiu a 

resistência de união independente do sistema adesivo usado após 6 meses de exposição da 

interface à água. Eles indicaram que a interface de união na dentina afetada por cárie estava 

mais inclinada à degradação hidrolítica do que a dentina hígida. Recentemente, Pashey et 

al. (2004) demonstraram que as MMPs na matriz da dentina promovem a exposição à 

degradação do colágeno desprotegido, com incompleta infiltração da dentina após o ataque 

ácido. O uso de inibidores de MMPs, após o ataque ácido, poderia prevenir e minimizar a 
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degradação do colágeno exposto e com incompleta infiltração da resina na camada híbrida, 

contribuindo para a longevidade da camada híbrida e manutenção da resistência de união.   

 Van Meerbeek et al. (1998) e Tay et al. (1996) encontraram manchas de metal 

pesado entre as fibrilas colágenas em imagens analisadas em Microscopia Eletrônica de 

Transmissão (TEM) e 20 nm de espaços interfibrilares, provavelmente preenchidos com 

resina infiltrada. Armstrong et al. (2004) foram os primeiros a examinar cuidadosamente 

tais camadas híbridas em dentina-resina, que haviam sido armazenadas em água por 5 anos. 

A imagens em TEM revelaram que quase 70% das fibrilas de colágeno havia desaparecido. 

E tinham um aspecto de "ghost-like".  

  

2.4 AGENTES ANTIOXIDANTES   

 

 Aproximadamente 50% do volume da dentina é composto de minerais, o resto é 

colágeno tipo I e proteínas não colagenosas (30%) e água (20%). Durante a união com os 

compósitos restauradores, os componentes minerais da superfície e subsuperfície da dentina 

são removidos em totalidade pelo ataque ácido nos adesivos convencionais, ou 

parcialmente nos primers dos adesivos autocondicionantes. Na realidade, no entanto, os 

monômeros adesivos não são capazes de encapsular a matriz de colágeno exposta, deixando 

as fibras de colágeno total ou parcialmente expostas na base da camada híbrida, sem a 

proteção da resina polimerizada. A falta da proteção da resina e presença de água deixam as 

fibras colágenas desmineralizadas vulneráveis à degradação hidrolítica. 

 A degradação das fibras colágenas e componentes hidrófilos da resina causam a 

destruição da camada híbrida e perda da resistência de união ao longo do tempo. 

Recentemente, estudos sobre a presença e a função das MMPs na degradação da camada 

híbrida aumentaram, levando às pesquisas a descobrir como prevenir ou inibir sua ação.     

 Devido ao elevado potencial de desinfecção, os hipocloritos são conhecidos e 

empregados em grande escala.  

 A técnica da desproteinização da dentina tem sido desenvolvida com solução de 

hipoclorito de sódio (NaOCl) em diferentes tempos e concentrações. Essa substância é 

utilizada para remoção das fibras colágenas, após o condicionamento ácido, por ser um 
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agente proteolítico, não específico, capaz de remover matéria orgânica e ainda solubilizar 

as fibrilas que estão abaixo da matriz mineralizada (Toledano et al., 2002). 

 A solução de hipoclorito de sódio (NaOCl) pode dissolver efetivamente o 

substrato orgânico dos materiais biológicos. Taniguchi et al. (2009), demonstraram que o 

tratamento com NaOCl da smear layer que cobre a dentina afetada por cárie, corroeu e 

diluiu os componentes orgânicos desta. Além disso, eles reportaram que o pré-tratamento 

com NaOCl a 6%, por 15s, pode aumentar significativamente a resistência de união dos 

sistemas adesivos autocondicionantes de 1 e 2 passos à dentina afetada por cárie, enquanto 

que o pré-tratamento com NaOCl por 30s não os afetaram. Por outro lado, para a dentina 

hígida, o pré-tratamento de NaOCl por 15s não alterou a resistência de união, e por 30s 

reduziu a resistência. Tem sido especulado que a aplicação de NaOCl, por 30s ou mais, 

resulta na reação dos radicais livres residuais, resultantes do tratamento da dentina com o 

NaOCl, e que tem produzido o efeito antioxidante do NaOCl, e isso compete com a 

propagação de radicais livres gerados durante a ativação da luz, resultando na reação 

prematura em cadeia e polimerização incompleta.  

 O hipoclorito de sódio apresenta desvantagens, como a formação de subprodutos 

indesejáveis, por exemplo, os ácidos graxos, criando uma película viscosa sobre a dentina 

que é de difícil remoção. Além disso, esta substância requer tempo de aplicação de até 2 

minutos para completar a remoção do colágeno, e tem limite de concentração entre 6 a 12% 

(Tezvergil-Mutluay et al., 2013). 

 Especula-se que a dissolução parcial das fibrilas de colágeno e/ou desestabilização 

das moléculas que compõem a estrutura da dentina ocorrem durante a desproteinização, um 

fator que pode comprometer a formação de uma interface de ligação resistente. O uso do 

hipoclorito de sódio ainda é controverso, especialmente pelos resultados de resistência de 

união serem dependentes do sistema adesivo utilizado (Correr et al., 2004; Erhardt et al., 

2008; Sauro et al., 2009). Perdigão et al. (2000), relataram que o oxigênio liberado do 

hipoclorito de sódio é outro fator que pode justificar a diminuição do valor da resistência de 

união, pois pode inibir a polimerização do sistema adesivo e ainda comprometer o 

desempenho mecânico da interface adesiva. 
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 Além deste agente, o ácido etilenodiamino tetra-acético (EDTA) inativa as MMPs 

e preserva as propriedades mecânicas. O EDTA como ácido já foi sugerido para favorecer a 

maior resistência da camada híbrida à degradação e produzir aumento imediato da 

resistência de união onde foi realizada a exposição ao NaOCl (Yamauti et al., 2003). O 

EDTA dissolve a fase mineral dentinária sem deslocar as proteínas da dentina, evitando 

maiores alterações na estrutura fibrilar do colágeno e conferindo estabilidade para a matriz 

orgânica. A manutenção da resistência de união obtida após o tratamento com EDTA na 

dentina afetada por cárie pode ser relacionada à sua capacidade de prevenir as mudanças de 

configuração induzidas pelo -H+, preservando o caráter poroso da matriz de colágeno 

tratada (Marshall et al., 1997; Osorio et al., 2005). 

 Isto pode ser devido à melhor infiltração da resina na matriz de colágeno 

desmineralizada com EDTA, de forma que o mineral residual nas fibras de colágeno pode 

aumentar a estabilidade da matriz orgânica e desempenhar o papel protetor das fibrilas de 

colágeno que não foram completamente infiltradas por resina. Estas fibrilas de colágeno 

inalteradas são responsáveis por conter a maioria do mineral intrafibrilar e, portanto, são 

menos afetadas por desidratação, uma vez que o apoio estrutural do mineral está presente e 

a infiltração da resina pode ser facilitada (Sauro et al., 2009). 

 Já o NaOCl dissolve completa ou parcialmente as proteínas expostas 

independentemente da presença, ausência e/ou inibição das enzimas ligadas ao colágeno.      

 Essas soluções poderiam ter um papel importante na preservação da união 

resina/dentina. Trabalhos realizados com os dois agentes, mostraram melhor desempenho 

do EDTA em relação ao NaOCl na resistência de união (Carvalho et al., 2003; Sauro et al., 

2009). E segundo Sauro et al. (2009), subtratos tratados com estes agentes de imediato 

diminuíram a resistência de união, mas outros estudos realizados (Sauro et al., 2009; 

Taniguchi et al., 2009; Sauro et al., 2011) que observaram o comportamento dos agentes ao 

longo do tempo, mostraram aumento da penetração dos sistemas adesivos e preservação da 

interface resina-dentina. Ainda, outros trabalhos sugerem que para a remoção completa do 

material orgânico e inorgânico é recomendado o uso dos agentes simultaneamente (Sano et 

al., 1995; Carvalho et al., 2000). 
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2.5 RESISTÊNCIA DE UNIÃO E NANOINFILTRAÇÃO 

 

 Dos ensaios mecânicos, o mais utilizado para avaliar a resistência de união de 

materiais, e que tem melhor precisão é o ensaio de microtração. A metodologia utilizada é 

uma variação do teste de tração, desenvolvida por Sano et al. (1994) que facilita a 

verificação da magnitude da resistência, pois limita a ação das forças de tração em uma 

pequena área da interface adesiva. Este método oferece versatilidade e é de grande 

relevância para estudos de adesão de materiais restauradores utilizados clinicamente 

(Pashley et al., 1999). 

 O substrato dentinário é um complexo biologicamente hidratado, com túbulos 

constituídos por processos celulares e fluídos, dentina peritubular altamente mineralizada e 

dentina intertubular composta principalmente de colágeno e depósitos de apatita, sendo que 

as características regionais podem ser modificadas por  processos  fisiológicos,  idade  e  

doença. Além disso, a presença da smear layer e a variação morfológica e estrutural da 

dentina dificultam os procedimentos adesivos, o que talvez possa explicar a variabilidade 

dos resultados de testes de resistência de união (Pashley et al., 1999). 

 Carvalho et al. (2001) confirmaram a hipótese de que a orientação e a densidade 

dos túbulos dentinários podem influenciar na resistência de união, e que essa tende a ser 

mais fraca quando o número de túbulos por área é aumentado. 

 Pashley et al. (1996) afirmaram, com relação à variabilidade existente entre as 

diferentes regiões da dentina, que os valores de adesão são maiores em dentina superficial 

do que em profunda, por causa da não uniformidade na quantidade de túbulos, da 

permeabilidade da dentina e da velocidade de movimentação do fluido dentinário nos 

túbulos que podem sofrer interferência sob pressão pulpar. 

 A verificação da interação entre tecido biológico e biomateriais na interface é de 

extrema importância. Sendo assim, para avaliar a resistência de união da interface resina-

dentina, um dos testes realizados é o ensaio de microtração, no qual os espécimes usados 

são preparados de modo a resultar em secções transversais com área de aproximadamente 1 

mm2, produzindo distribuição mais uniforme da tensão e resultados mais precisos do que os 

testes de tração e cisalhamento, que utilizam área de 7 a 12 mm2. Os espécimes utilizados 
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no teste de microtração são obtidos a partir de sucessivos cortes do mesmo utilizando 

discos diamantados. Esses cortes geram fatias delgadas e, estas originam basicamente dois 

tipos de amostra: em forma de ampulheta ou em forma de palito, e através de uma máquina 

de ensaio universal é realizado o teste de resistência de união do material aderido à 

estrutura dental. Nestes testes, com o uso dos sistemas adesivos atuais, associados às 

técnicas de condicionamento total e adesão à dentina úmida, duas evidências passaram a ser 

registradas: aumento, tanto dos valores de resistência adesiva, quanto do número das 

fraturas coesivas em dentina, permanecendo a interface de união intacta (Sano et al., 1994; 

Pashley et al., 1999). 

 Os resultados deste estudo demonstram que a “natureza” dinâmica da morfologia 

do substrato dentinário é certamente um fator importante para os mecanismos de adesão de 

materiais restauradores na estrutura dentária. Neste sentido, os diferentes resultados de 

resistência de união encontrados na literatura, com diferentes sistemas adesivos, favorecem 

a necessidade de pesquisas adicionais, laboratoriais e clínicas, para obter um sistema 

adesivo que promova adequada adesão em todos os níveis de profundidade dentinária. 

Além disso, a variabilidade associada ao teste de microtração diminuiu para 10-25%, ao 

invés de 30-50% comumente encontrada nos testes convencionais, garantindo uma maior 

fidelidade nos resultados (Frankenberger et al., 2001). 

 Um dos testes mais indicados para se avaliar a degradação da interface de união ao 

longo do tempo, demonstrando as variações que ocorrem nesse local, é o teste de 

nanoinfiltração. O termo “nanoinfiltração” foi introduzido para se descrever a ocorrência de 

espaços nanométricos dentro da camada híbrida, mesmo na ausência de fendas na interface 

de união (Sano et al., 1994). Esta técnica utiliza um traçador de baixo peso molecular como 

o nitrato de prata (AgNO3) para evidenciar tais porosidades na interface. Posteriormente, 

esta área de união é observada em microscopia eletrônica de varredura ou transmissão. A 

deposição de grãos de prata na camada híbrida dos sistemas que utilizam o 

condicionamento ácido prévio é atribuída à existência de regiões onde as fibrilas colágenas 

não foram totalmente envolvidas pela resina adesiva, ou onde a resina não foi 

adequadamente polimerizada. A degradação da união tem sido atribuída à penetração de 

fluidos nestas porosidades (Sano et al., 1999; Hashimoto et al., 2001). Uma nova forma de 
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manifestação da nanoinfiltração nas interfaces foi relatada por Li et al. (2011). E Tay et al. 

(2003) observaram a deposição de grãos de prata não só na camada híbrida, mas também na 

camada de adesivo. 

 Sabe-se que as propriedades mecânicas dos adesivos podem influenciar as 

propriedades da interface de união e, consequentemente, podem estar relacionadas com a 

longevidade das restaurações (Milia et al., 2012).  

 Nos adesivos que utilizam o condicionamento ácido prévio, a presença dos 

solventes orgânicos, como o etanol e a acetona, é de fundamental importância para que 

ocorra a remoção da água existente na região de dentina desmineralizada e a substituição 

pela resina adesiva. Apesar desse papel crucial na infiltração dos monômeros na rede de 

colágeno exposta pelo condicionamento ácido, a evaporação incompleta desses solventes e 

da água pode ocorrer (Pashley et al., 1998). A presença de água e solventes residuais pode 

interferir na polimerização dos adesivos, diminuindo a qualidade da união e permitindo a 

ocorrência de porosidades nanométricas na camada híbrida (Pereira et al., 2001). 

 A ocorrência da nanoinfiltração nas interfaces resina-dentina produzidas pelos 

sistemas adesivos é difícil de ser evitada. A manifestação dos padrões de nanoinfiltração 

varia consideravelmente, dependendo principalmente da composição, do modo de aplicação 

dos materiais utilizados e do tempo de armazenamento dos espécimes (Reis et al., 2007; 

Reis et al., 2004). A utilização do nitrato de prata amoniacal permite a visualização não 

somente de regiões onde existem espaços não infiltrados pelo adesivos, mas também de 

grupos polares hidrófilos que permitem a formação de pontes de hidrogênio com moléculas 

de água. Inicialmente, o conceito de nanoinfiltraçào foi atribuído às regiões da camada 

híbrida que não haviam sido completamente infiltradas pela resina adesiva (Tay et al., 

2002). Assim, não era de se esperar que a nanoinfiltração fosse observada em interfaces de 

união produzidas por sistemas adesivos autocondicionantes, que desmineralizam e infiltram 

a dentina simultaneamente. Entretanto, foi provado que esse conceito não se aplica a 

realidade (Pereira et al., 2001; Okuda et al., 2002; Tay et al., 2002). Os trabalhos 

demonstram a ocorrência da nanoinfiltração em interfaces produzidas tanto pela técnica de 

condicionamento ácido prévio quanto pela técnica autocondicionante (Tay et al., 2002; 

Carvalho et al., 2005). 
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 Uma vez que o mecanismo de degradação das interfaces da dentina afetada por 

cárie ainda não foi totalmente elucidado e controlado, a investigação em longo prazo das 

propriedades físicas dos sistemas adesivos, da resistência de união, da nanoinfiltração, e a 

utilização de agentes antioxidantes pode trazer melhorias importantes nos procedimentos 

adesivos uma vez que estes são indispensáveis na prática clínica. 
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3 PROPOSIÇÃO 

  

 Avaliar a efetividade de antioxidantes no tratamento da dentina afetada por cárie, 

considerando o tipo de adesivo e tempo de armazenamento. Os fatores em estudo são o 

tratamento da dentina, tempo de armazenamento e tipo de adesivo  sendo as variáveis de 

resposta: 

a. Resistência de união e padrão de fratura; 

b. Nanoinfiltração da camada híbrida. 

 

 Baseando-se nas informações e na revisão de literatura apresentadas, a seguinte 

hipótese foi testada neste trabalho: 

O tratamento com agentes antioxidantes aumenta a resistência de união 

resina/dentina afetada por cárie, diminui a nanoinfiltração na camada híbrida, ao 

longo do tempo e é diferente para os sistemas adesivos autocondicionantes e 

convencional (do tipo condiciona/ lava – “etch & rise”).  
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

4.1 CONSIDERAÇÕES ÉTICAS 

 

 Este estudo foi conduzido após a aprovação pelo Comitê de Ética e Pesquisa da 

Faculdade de Odontologia de Piracicaba, Universidade Estadual de Campinas (Anexo 1).  

 

4.2 DELINEAMENTO DO ESTUDO 

 

 O modelo experimental totalmente casualizado, em um modelo fatorial a x b x c. 

Os fatores em estudo foram: a. tratamento (Controle – sem tratamento, NaOCl a 6% e 

EDTA, 0,1M); b. sistema adesivo (Clearfil SE Bond e Adper Single Bond 2); c. tempo de 

armazenamento (24 h, 12 e 18 meses). Os grupos de estudo constituídos para este 

experimento podem ser observados na Tabela 1. 

 

Tabela 1 - Distribuição dos grupos de acordo com os fatores em estudo. 

Tratamento da 
Dentina 

Tempo de 
Armazenamento 

Sistemas Adesivos 
Clearfil SE Bond 

(n=6) 
 

Adper Single Bond 2 
(n=6) 

 

NaOCl a 6% (n=6) 
24 h G1  G2  

12 meses G3  G4  
18 meses G5  G6  

EDTA 0,1 M 
(pH=7.4) (n=6) 

24 h G7  G8  
12 meses G9  G10  
18 meses G11  G12  

Sem tratamento 
(Grupo Controle) 

(n=6) 

24 h G13  G14  
12 meses G15  G16  
18 meses G17  G18  
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4.3 PREPARO DOS ESPÉCIMES 

 

 Cento e oito terceiros molares humanos hígidos foram obtidos, higienizados e 

limpos com pasta de pedra-pomes utilizando uma escova de Robson, e em seguida foram 

armazenados em água deionizada à 4°C por até dois meses após a extração (Figura 2- a). A 

dentina média foi determinada para cada dente por meio de uma tomada radiográfica, 

utilizando a técnica bitewing e uma tela milimetrada, considerando a distância entre a 

junção esmalte-dentina e a polpa. A porção oclusal e as raízes (na junção cemento-esmalte) 

foram seccionadas por um disco diamantado (EXTEX DIA.WAFER, 4”x.012 x ½ HIGH 

CONCEN, EXTEC Corp., Enfield, CT, USA - #1010-392) utlizando uma máquina de corte 

ISOMET 1000 (Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, USA), e depois foram descartadas (Figura 2- 

b,c). Os espécimes foram cobertos com verniz ácido resistente para unhas (Colorama; CEIL 

Com. Exp. Ind. Ltda., São Paulo, SP, Brasil), com exceção da porção oclusal da dentina, e 

foram fixados em tampas plásticas de recipientes de vidro com fio ortodôntico (Morelli 

Ortodontia Ltda, Sorocaba, SP, Brasil) (Figura 2- d), colocadas no frasco com água 

deionizada (Figura 2-e).  foram esterilizados por radiação gama com dose de 14,5 kGy.  

 

4.4 PRODUÇÃO DE CÁRIE  

 

 Para a produção de cárie foram utilizadas cepas de S. mutans (AU 159)  que 

estavam armazenadas e foram reativadas, e então transferidas para um frasco contendo 50 

mL de caldo BHI (Becton Dickinson and Company, Sparks, MD 21152, USA), 

suplementado com extrato de levedura (Himedia Laboratories Pvt Ltd., Mumbai, India), 

glicose a 0,5% (Synth, Labsynth, Diadema, SP, Brasil), 1% de sacarose (Synth, Labsynth, 

Diadema, SP, Brasil) e 2% de S. mutans (AU 159) (Figura 2-f). A concentração dessa 

suspensão de bactérias foi mensurada pelo comprimento de onda (densidade óptica) a 660 

nm (A660), e a coloração de Gram foi realizada para verificar se havia contaminação por 

outras bactérias. A inoculação de S. mutans foi realizada somente no primeiro dia do 

experimento, mas o meio de cultura foi renovado a cada 48 horas, durante 14 dias (Figura 
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2-g,h).  A lesão de cárie foi identificada por meio de microscopia óptica em estudo piloto 

(Carvalho et al., 2008). 

 O tecido cariado infectado e amolecido foi identificado por meio de critério 

clínico de sensação tátil com sonda exploradora e exame visual, identificando-se a 

superfície amolecida e umedecida, e removido com broca carbide #8 (KG Sörensen, 

Barueri, São Paulo, Brasil) sob baixa rotação até a identificação do tecido mais endurecido 

com cor mais escurecida, como descrito por  Carvalho et al. (2008). 

 

 

 

Figura 2. Produção da lesão de cárie em dentina. a. Terceiros molares humanos hígidos 

utilizados no estudo; b. Seccionamento e remoção da superfície oclusal; c. Remanescente 

oclusal e superfície dentinária utilizado no estudo; d. Espécimes impermeabilizados com 

verniz ácido-resistente; e. Espécimes preparados para esterilização; f-h. Troca da solução 

utilizada para produção de cárie. 

a b c d 

e f g h 
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4.5 TRATAMENTO DA DENTINA POR ANTIOXIDANTES E PROCEDIMENTOS 

ADESIVOS 

 

 Após a produção de cárie artificial pelo modelo biológico (S. mutans) e a dentina 

infectada removida, os espécimes foram aleatorizados por meio de uma tabela do Excell® e 

distribuídos em três grupos de acordo com o tratamento da dentina realizado,em seguida, 

em dois grupos de acordo com o, sistema adesivo empregado e, então, em três grupos de 

acordo com o tempo de armazenamento (n=6) (Tabela 1). Os materiais utilizados neste 

estudo, assim como, marcas comerciais, principais componentes, fabricantes, números de 

lote e os valores de pH dos sistemas adesivos estão apresentados na Tabela 2.  

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 





28 
 

brush Fine, KG Soresen, Cotia, São Paulo –  # 6187/0908), e depois levemente secos com 

papel absorvente (Perdigão et al., 2013). 

Os procedimentos adesivos foram realizados seguindo as instruções dos fabricantes 

de ambos os sistemas utilizados (Figura 3).   

Adper Single Bond 2 - Foi realizado condicionamento com ácido fosfórico a 37% 

(Scotchbond™ Etchant – 3M, Dental Products, MN, EUA – #070410), por 15 segundos, 

sobre a dentina afetada, e após, lavagem com água por 30 s. Realizou-se a aplicação dos 

tratamentos de acordo com os grupos: com solução de hipoclorito de sódio (NaOCl) à 6% 

(Proderma, Piracicaba, São Paulo) (G2, G4, G6), ou com ácido etilenodiamino tetra-acético 

(EDTA) (0,1 M) (Proderma, Piracicaba, São Paulo) (G8, G10, G12), utilizando 

“microbrush” (KG brush Fine, KG Soresen, Cotia, São Paulo –  # 6187/0908), e depois 

foram levemente secos com papel absorvente (Perdigão et al., 2013), exceto os grupos 

controles (G14, G16, G18), que receberam os sistemas adesivos sem tratamento prévio. O 

sistema adesivo foi aplicado com o uso de microbrush e seu espalhamento e remoção de 

excesso se deu com leve jato de ar, seguido da fotoativação por 10s com o aparelho 

VALO® Fotoativador LED de Amplo Espectro (Ultradent, Salt Lake City, Utah, EUA), 

cuja intensidade de luz (1400 mW) foi avaliada antes da fotoativação com o radiômetro 

portátil digital (Hilux Dental Curing Light Meter, Inc. Dental Benlioglu, Turkey).  

 Clearfil SE Bond – Realizou-se a aplicação dos tratamentos de acordo com os 

grupos: NaOCl à 6% (G1, G3, G5), ou com EDTA (G7, G9, G11), utilizando 

“microbrush”, e depois foram levemente secos com papel absorvente (Perdigão et al., 

2013), exceto os grupos controles (G13, G15, G17), que receberam os sistemas adesivos 

sem tratamento prévio. Foi então feita a aplicação do Primer com microbrush, por 20 s, 

seguido de leve jato de ar e, logo após, o adesivo foi aplicado com microbrush, e seu 

espalhamento realizado com leve jato de ar, sendo então fotoativado, por 10 s, utilizando o 

aparelho VALO® Fotoativador LED de Amplo Espectro.  

A resina composta Charisma, foi utilizada completando o procedimento restaurador, 

dessa forma, formando blocos de 4 mm de altura, colocados em incrementos de 2 mm. 

Cada incremento foi fotoativado utilizando o aparelho Fotoativador LED Valo (Ultradent, 

Salt Lake City, Utah, EUA), cuja intensidade de luz (1400 mW/cm2) foi avaliada antes da 
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fotoativação com o radiômetro portátil digital (Hilux Dental Curing Light Meter, Inc. 

Dental Benlioglu, Turkey). As superfícies dentinárias restauradas foram armazenadas em 

umidade relativa por 24 h. 

 

 

 

Figura 3. Esquema representativo da aplicação dos sistemas adesivos de acordo com os 

fabricantes e construção do bloco de resina. 1.a – Aplicação do ácido fosfórico; 1.b – 

Aplicação dos tratamentos de acordo com os grupos; 1.c – Aplicação do adesivo Adper 

Single Bond; 2.a – Aplicação dos tratamentos de acordo com os grupos; 2.b - Aplicação do 

sistema adesivo Clearfil SE Bond; 3. Bloco de compósito. Sendo que após do ataque ácido 

nos sistemas adesivos convencionais e antes da aplicação do primer nos sistemas 

autocondionantes foi realizado a aplicação do tratamento de acordo com os grupos. 

 

4.6 ENSAIO DA RESISTÊNCIA DE UNIÃO  

 

 Após 24 horas, para o teste de microtração, os espécimes foram seccionados 

perpendicularmente à interface adesiva com disco diamantado (EXTEX DIA.WAFER, 

4”x.012 x ½ HIGH CONCEN, EXTEC Corp., Enfield, CT, USA - #1010-392), utlizando 

uma máquina de corte ISOMET 1000 (Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, USA), com uma 

2.b 
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velocidade de 250 rotações por minuto, produzindo palitos de aproximadamente 2,0 mm2 

de área de secção transversal (Figura 4), mensurada com paquímetro digital (CD-6”BS, 

Mitutoyo Corporation, Tokyo, Japan), os quais foram armazenados em água destilada a 

37°C de acordo com o tempo de armazenamento (24 h, 12 meses e 18 meses).  

Os palitos foram individualmente posicionados no centro do dispositivo de 

microtração e fixados pelas extremidades com adesivo à base de cianocrilato (Super Bonder 

Power Flex-Gel Control, LOCTITE, Henkel Ltda, Itapevi, São Paulo, Brasil - # EDF), e 

submetidos sob carga de tração (50 N) à uma velocidade de 0,5mm/min até ocorrer a 

ruptura, na máquina de ensaio EZ-TEST (EZ-S 500N, Shimadzu Corporation, Nakagui-ku, 

Kyoto, Japan).  A tensão necessária para causar ruptura dos espécimes foi determinada pela 

razão entre a carga (Kgf) no momento da fratura e a área da seção transversal do espécime 

em cm2. Os valores obtidos foram convertidos em MPa e, consequentemente, passaram a se 

referir ao valor de resistência de união (RU) de cada espécime testado. Após a fratura, os 

espécimes foram cuidadosamente removidos e armazenados para análise de padrão de 

fratura. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4. Sequência das etapas de seccionamento dos conjuntos dentina/resina para 

obtenção dos palitos. a. Bloco de resina (Charisma) - dentina (de acordo com os grupos) b. 

 

a b 

c d 
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Secção transversal do bloco no sentido vestíbulo-lingual c. Secção transversal do bloco no 

sentido mesio-distal d. Palitos prontos para o ensaio de microtração. 

 

4.7 ANÁLISE DO PADRÃO DE FRATURA  

   

 Após o ensaio de resistência de união, os espécimes fraturados foram coletados, 

foram devidamente identificadas e armazenados em água. Posteriormente, todas os 

espécimes, foram colocados em recipiente contendo sílica e levados à estufa à 37°C por 2 

horas para promover sua desidratação, sendo então pareados e posicionados em porta 

espécimes de alumínio para metalização com ouro (Balzers-SCD 050 Sputter Coater, 

Liechtenstein). Os padrões de fraturas dos espécimes foram observados em Microscópio 

Eletrônico de Varredura (MEV) (JEOL-JSM 5600LV, Tokyo, Japão), com aumentos de 

50X e 150X. As fraturas foram classificadas em: fratura coesiva, rompimento do tecido 

dentinário ou do compósito (em dentina ou em resina); adesiva, rompimento da união na 

interface dentina/compósito; ou fratura mista, rompimento coesivo no compósito e adesivo 

na dentina (Figura 5).  
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Figura 5. Imagens ilustrativas dos padrões de fratura. Mista (A), Adesiva (B) e Coesiva (C) 

- imagens com aumento de 50X (15kV), e (A1), (B1) e (C1- coesiva em resina) imagens 

com aumento de 150X (15kV). Em amarelo: Dentina (d), Adesivo (a) e Resina Composta 

(rc).  

 

4.8 AVALIAÇÃO DA NANOINFILTRAÇÃO 

 

 Para avaliação da nanoinfiltração foram produzidas 5 fatias com disco diamantado 

(EXTEX DIA.WAFER, 4”x.012 x ½ HIGH CONCEN, EXTEC Corp., Enfield, CT, USA - 

#1010-392), utlizando uma máquina de corte ISOMET 1000 (Buehler Ltd., Lake Bluff, IL, 

USA) (por grupo), com 1 mm de espessura. As fatias foram imersas em água destilada e 

B 

B1 

d 

 



33 
 

armazenadas de acordo com o tempo de armazenamento (24 h, 12 e 18 meses), em estufa à 

37°C. Após cada período de armazenamento, os espécimes foram retirados da água, secos 

em papel absorvente e impermeabilizados com verniz ácido resistente para unhas 

(Colorama; CEIL Com. Exp. Ind. Ltda., São Paulo, SP, Brasil), deixando um espaço de 1 

mm acima e abaixo da interface de união. Os espécimes foram imersos em água destilada 

por 20 minutos, e em seguida, em solução de nitrato de prata, que foi preparada com 25 g 

de cristais de nitrato de prata (Sigma Chemical Co., St. Louis, MO, USA) em  50 mL de 

água destilada e 50 mL de hidróxido de amônia a 28% (Sigma Chemical Co., St. Louis, 

MO, USA) com  pH = 11,0. Esses espécimes permaneceram na ausência de luz, 

armazenados em frascos pretos de filme fotográficos, lacrados e depois envolvidos em 

papel alumínio, por 24 h. Os espécimes foram lavados e imersos em solução fotoreveladora 

Kodak (Carestream Health Inc., Verona St., Rochester, NY, USA - #121501T0V1) por 8h 

sob luz fluorescente. Novamente, os espécimes foram lavados com água destilada e cada 

espécime foi polido sob água em uma politriz (Metaserv 2000, Buehler, UK Ltd., Lake 

Bluff, IL, USA) usando lixas de 600-, 1200-, e 2000- de granulação (Carbimet Disc Set, 

Buehler, UK Ltd., Lake Bluff, IL, USA - #305208025), e pastas de polimento de 0.3µ e 1µ 

(ALPHA MICROPOLISH II DEAGGLOMERATEO ALUMINA, Buehler, UK Ltd., Lake 

Bluff, IL, USA) sob disco de feltro (Buehler, UK Ltd., Lake Bluff, IL, USA). Os espécimes 

foram desmineralizados por ácido fosfórico a 37% por 5 s, lavados com água destilada por 

30 s, e secos com papel absorvente e depois deixados por 24 h em temperatura ambiente 

(Sacramento, 2010). Os espécimes foram então montados em suportes de alumínio, 

cobertos com carbono (Delton Vacuum Desk II, Moorestown, NJ) e examinados em MEV 

(JEOL-JSM 5600LV, Tokyo, Japan) com os aumentos de 50X e 300X. 

A penetração da prata na interface de união, camada híbrida e camada de adesivo 

foram avaliadas e as imagens foram classificadas em escores: escore 1, nenhuma 

infiltração; escore 2, penetração somente na base da camada híbrida e ao redor dos tags de 

resina; escore 3, infiltração dentro da camada híbrida e/ou adesiva. 
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4.9 ANÁLISE ESTATÍSTICA 

 

 Os dados obtidos a partir do ensaio de resistência de união resina/dentina à 

microtração foram analisados quanto à normalidade pelo teste Shapiro-Wilk, sendo 

verificada a distribuição normal dos dados e em seguida, pelo teste ANOVA Fatorial 

(axbxc) e teste Tukey (p<0,05). Os dados da nanoinfiltração e padrão de fratura foram 

analisados por estatística descritiva. 
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5 RESULTADOS 
 

5.1 ANÁLISE DA RESISTÊNCIA DE UNIÃO E PADRÃO DE FRATURA 

 

 O Quadro 1  mostra os resultados obtidos na ANOVA três fatores. 

 

Fator de Variação GL SQ QM F 

Tratamento (TR) 2 0,04615 0,02308 13,4558 ** 

Tempo (TE) 2 0,00049 0,00024 0,1429 ns 

Sistema Adesivo (SA) 1 0,01292 0,01292 7,5318 ** 

Int  TR xTE 4 0,05009 0,01252 7,3018 ** 

Int TR x SA 2 0,09477 0,04739 27,6314 ** 

Int TE x SA 2 0,03072 0,01536 8,9553 ** 

Int TR x TE x SA 4 0,01382 0, 00345 2,0141 ns 

Tratamentos 17 0,24895 0,01464 8,5392 ** 

Resíduo 342 0,58650 0,00171  

Total 359 0,83545   

   

    ** significativo ao nível de 1% de probabilidade (p < 0,01)         

     * significativo ao nível de 5% de probabilidade (,01 =< p < 0,05)  

        ns não significativo (p >= 0,05)                                    

Quadro 1 - ANOVA três fatores, considerando-se: tratamento em três níveis (Controle, 

EDTA, NaOCl), tempo (24 h, 12 meses, 18 meses) e os sistemas adesivos (Adper Single 

Bond 2 e Clearfil SE Bond), para a variável dependente resistência de união resina/ DAC 

(MPa). 

  

 Pela análise do quadro 1, pode-se observar qu não houve interação significativa 

entre os três fatores em estudo. Entretanto, as interações duplas entre os fatores foram 

significativas (p<0,05). Os fatores isolados, tratamento e sistema adesivo, apresentaram 
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diferenças significativas (p<0,01), mas o fator  tempo não apresentou. Não houve interação 

significativa entre os três fatores em estudo. Entretanto, as interações duplas foram 

significativas (p<0,01).   

  

Tabela 3 – Médias dos valores (desvio padrão) da resistência de união resina/DAC (MPa), 

considerando-se o tratamento da superfície dentinária e o tempo de armazenamento dos 

espécimes. 

Tratamento 
Tempo 

24h 12m 18m 
NaOCl 11,51 aA (2,5) 11,22 aA (2,4) 8,40   bB (1,7) 

EDTA 8,56   bB (2,0) 9,04 abB (2,0) 10,57 aA (2,2) 

Controle 8,50   bA (1,9) 8,08  bA (1,7) 8,01   bA (1,8) 
 

Letras minúsculas diferentes para colunas e letras maiúsculas para linhas identificam diferenças entre as médias pelo teste 

de Tukey (p<0,05). 

 
 Na tabela 3 podem ser visualizados as médias dos valores de resistência da união 

resina/DAC, tratada pelos antioxidantes EDTA e NaOCl, de acordo com o tempo de 

armazenamento. 

 Pôde-se observar que, no tempo armazenamento de 24 h o tratamento com NaOCl 

apresentou maiores médias de resistência de união que o tratamento com EDTA e o 

controle, no tempo de 12 meses esse mesmo resultado foi encontrado, porém, no tempo 18 

meses, o tratamento com EDTA apresentou médias significativamente maiores que os 

demais grupos.  

 Ao longo do tempo, os resultados mostraram que o tratamento com NaOCl, 

manteve as médias de resistência de união nos dois primeiros tempos de armazenamento, 

(24 h, 12 m) apresentando uma diminuição no último tempo (18 m). Já o tratamento com 

EDTA, manteve os mesmos valores até os 12 meses, e aos 18 meses foi observado um 

aumento significativo das médias de resistência de união. E o controle, manteve e não 

apresentou alteração nas médias durante o tempo de armazenamento. 
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Tabela 4 – Médias dos valores (desvio padrão) da resistência de união resina/DAC (MPa), 

considerando-se o tratamento da superfície dentinária e o sistema adesivo utilizado. 

Tratamento 
Sistema Adesivo 

SE SB 
NaOCl 12,53 aA (2,5) 8,22 bB (1,8) 

EDTA 8,52 bB (1,7) 10,26 aA (2,3) 

CONTROLE 8,47 bA (1,8) 7,93 bA (1,8) 
  

Letras minúsculas diferentes para colunas e letras maiúsculas para linhas identificam diferenças entre as médias pelo teste 

de Tukey (p<0,05). 

 
 Na tabela 4, encontram-se as médias dos valores da resistência de união 

resina/DAC, em função do tratamento com antioxidantes e sistema adesivo utilizado.  

 Esta tabela demonstrou que, o tratamento com NaOCl, quando associado ao sistema 

adesivo SE apresentou maiores médias de resistência de união, comparado aos valores 

apresentados quando este sistema adesivo, foi associado ao tratamento com EDTA e 

controle. Quanto ao sistema adesivo SB, observamos que este apresentou melhor 

desempenho, quando associado ao tratamento com EDTA, obtendo valores 

significativamente maiores que os apresentados, quando este foi associado ao tratamento 

com  NaOCl e controle. 

 Pode-se verificar que, o tratamento com a NaOCl apresentou melhor desempenho 

quando foi associado ao sistema adesivo SE, comparado aos valores obtidos quando este 

tratamento foi associado ao sistema adesivo SB. O mesmo não aconteceu ao tratamento 

com EDTA, pois este produziu menores valores resistência de união quando associado ao 

sistema adesivo SE, e quando foi utilizado associado ao uso do sistema adesivo SB, 

apresentou maiores valores. Já o controle apresentou o mesmo desempenho quando 

associado aos dois sistemas adesivos. 
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Tabela 5 – Médias dos valores (desvio padrão) da resistência de união resina/DAC (MPa), 

considerando-se o sistema adesivo utilizado e o tempo de armazenamento dos espécimes. 

Sistema Adesivo 
Tempo 

24h 12m 18m 
SE 10,30 aAB (2,2) 10,65aA (2,1) 8,57 aB (1,9) 
SB 8,75 bA (2,3) 8,25 bA (2,0) 9,42aA (2,1) 

 

Letras minúsculas diferentes para colunas e letras maiúsculas para linhas identificam diferenças entre as médias pelo teste de Tukey 

(p<0,05). 

 
 A tabela 5, evidencia as médias dos valores da resistência de união resina/DAC em 

função do sistema adesivo utilizado e o tempo de armazenamento. 

 Observou-se que, no tempo inicial (24 h), o sistema adesivo SE apresentou os 

maiores valores da resistência de união resina comparados ao sistema adesivo SB, aos 12 

meses de armazenamento, o mesmo pode resultado foi obtido, entretanto, aos 18 meses não 

foram observadas diferenças significativas na resistência de união comparando os dois 

sistemas adesivos utilizados.  

 Ao longo do tempo de armazenamento, o sistema adesivo SE, manteve valores da 

resistência de união durante os dois primeiros tempos de armazenamento, apresentando 

menores valores aos 18 meses, enquanto que para o sistema adesivo SB, as médias dos 

valores de resistência da união se mantiveram os mesmos durantes todos os temps de 

armazenamento. 
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Figura 6 – Ilustração gráfica da distribuição dos percentuais de tipo de fratura entre os 

grupos. 

 

 A Figura 6, demonstrou os padrões de fratura observados após o teste de resistência 

de união. Os maiores percentuais do padrão de fratura foram mistos, na maioria dos grupos, 

com relação aos tempos observados, mas, principalmente após 18 meses de 

armazenamento. No tempo de 24 h, quando o tratamento EDTA foi utilizado associado ao 

sistema adesivo SB e quando o controle foi associado ao sistema adesivo SB ocorreu maior 

frequência de fraturas adesivas e coesivas. No tempo de armazenamento de 12 meses, 

houve maior ocorrência de fraturas adesivas, quando utilizou-se o tratamento com EDTA 

associado ao sistema adesivo SB, e quando o controle foi associado ao sistema adesivo SB.  
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Figura 7 – Micrografias dos padrões de fratura que receberam o tratamento de NaOCl. R – 
resina; D – dentina. 
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Figura 8 – Micrografias dos padrões de fratura que receberam o tratamento de EDTA. R – 

resina; D- dentina; CH – camada híbrida. 
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Figura 9 – Microrradiografias dos padrões de fratura do grupo controle. R – resina; D- 

dentina; CH – camada híbrida. 
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5.2 AVALIAÇÃO DA NANOINFILTRAÇÃO 
 

 A figura 10 ilustra os percentuais dos escores observados de nanoinfiltração para os 

grupos em relação ao tratamento da dentina afetada por cárie com antioxidantes, tempo de 

degradação em água e sistemas adesivos utilizados. 

 

 
 
  
 
Figura 10 -  Distribuição dos percentuais dos escores de nanoinfiltração encontrados para 

os grupos.  

 

 Pode se observar que todos os espécimes apresentaram algum tipo de infiltração de 

nitrato de prata na interface, sendo predominante o escore 2, no grupo de degradação após 

24 h esse escore foi encontrado principalmente nos grupos que receberam tratamento com 

NaOCl, seguidos dos grupos SE/EDTA e SE/Controle e por útimo no grupo SB/EDTA, 

exceto para o grupo controle, quando utilizado o sistema adesivo SB. Os percentuais de 

escore 3 aumentaram aos 12 meses de imersão em água exceto para os grupos SB/NaOCL e 

SB/EDTA, no entanto houve um aumento do escore 2 para o grupo SE/EDTA. Aos 18 

meses pode ser observado similares resultados aos observados aos 12 meses para os grupos 

SE/NaOCl, SB/NaOCl e SE/Controle. Para o grupo SB/Controle observou-se que 20% dos 

espécimes apresentaram diminuição do escore 3, sendo observado nesses espécimes o 

escore 2, SE/Controle apresentou os mesmos níveis de infiltração por nitrato de prata aos 

12 e 18 meses, SE/EDTA apresentou acentuado aumento de percentuais de escore 3 nos 

espécimes.  
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6 DISCUSSÃO 
 

A hipótese de que o tratamento com antioxidantes aumenta a resistência de união 

resina/DAC foi parcialmente confirmada, uma vez que não houve interação significativa 

entre os três fatores em estudo. No entanto, a interação entre o tratamento da DAC e o 

tempo de armazenamento, a interação entre o tratamento da DAC e o sistema adesivo 

utilizado, e o sistema adesivo utilizado e o tempo de armazenamento foram significativas.  

O tratamento com NaOCl, apresentou maiores valores, ao longo do tempo, com 

exceção do tempo de 18 meses. O NaOCl é bem conhecido como agente proteolítico, capaz 

de dissolver efetivamente o substrato orgânico dos materiais biológicos, bem como os íons 

de magnésio e carbonato da dentina, e aumentar a penetração dos sistemas adesivos 

(Erhardt et al., 2008).. A aplicação deste agente antioxidante altera ultra morfologicamente 

a superfície dentinária, expondo as fibras colágenas, redes laterais de canais e anastomoses, 

além de alargar a abertura dos túbulos dentinários. Assim, a dentina desmineralizada, 

inicialmente rica em colágeno, é transformada em uma estrutura porosa e sem colágeno, 

com múltiplas irregularidades e uma boa retenção mecânica para o adesivo, além de ser 

também resistente à degradação ao longo do tempo (Perdigão et al., 2013). Estes resultados 

também foram encontrados por Kunawarote et al. (2011), Hashimoto (2010) e Nakajima et 

al. (2011), que demonstram que o tratamento com NaOCl da smear layer, que cobre a 

DAC, causa erosão e dilui a smear layer, assim como, causa a dissolução dos componentes 

orgânicos da smear layer superficial. Entretanto, a percolação pela água acontece, e a 

degradação hidrolítica da camada híbrida ocorre, como visto nas micrografias da 

nanoinfiltração (Fig 11), para ambos sistemas adesivos.  

 Já o grupo controle, apresentou os menores valores de resistência de união, isso 

porque a smear layer da DAC apresenta união fraca à dentina subjacente e irregular. Além 

disso, a DAC parece ser enriquecida de componentes orgânicos comparada à dentina 

hígida. O colágeno desorganizado e/ou mineral preso ao colágeno gelatinoso podem não ser 

removidos mesmo com o ataque ácido por ácido fosfórico. O colágeno desorganizado e a 

camada gelatinosa dentro da smear layer podem impedir a infiltração dos monômeros 

resinosos e dificultar o selamento perfeito da interface resina-dentina (Breschi et al., 2008; 
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Joves et al., 2013). Assim, a smear layer da DAC é enriquecida de componentes orgânicos 

que podem contribuir para uma inferior adesão a este substrato (Joves et al., 2013). O 

EDTA também apresentou valores mais baixos de resistência de união nos dois primeiros 

tempos de armazenamento, mas foram significativamente maiores aos 18 meses, o que 

corrobora com os de Erdhart et al. (2008), que afirmaram que este ácido dissolve a fase 

mineral da dentina sem remover as proteínas de dentina, evitando grandes alterações da 

estrutura fibrilar de colágeno, conferindo estabilidade à matriz orgânica da dentina. Além 

disso, a manutenção da resistência de união obtida após tratamento com EDTA na DAC 

pode estar relacionada com a capacidade dessa solução na prevenção de mudanças de 

conformação induzidas pelas H+, preservando o caráter esponjoso da matriz de colágeno e, 

consequentemente, melhorando a infiltração de material resinoso nas porosidades da 

dentina. Dessa forma, o EDTA aumentou a resistência de união por produzir uma zona 

desmineralizada, causando o aumento da porosidade no substrato dentinário, o que pode 

potencialmente facilitar a infiltração dos sistemas adesivos, criando união micromecânica 

entre o substrato tratado e os sistemas adesivos (Erdhart et al., 2008).  

Os resultados das médias dos valores de resistência de união considerando o 

tratamento da superfície dentinária e o sistema adesivo utilizado (Tabela 4), apontaram que 

o EDTA quando utilizado associado com o sistema adesivo SE produziu menores valores 

de resistência de união, independente do tempo de armazenamento, este resultado concorda 

com os estudos que utilizaram o EDTA como tratamento desproteinizante e verificaram 

diminuição das propriedades mecânicas da camada híbrida (Sauro et al., 2009; Sauro et al., 

2011), o que difere Carvalho et al. (2000) e Thompson et al. (2012) que sugeriram que o 

EDTA preserva as propriedades mecânicas da dentina e cria uma camada híbrida mais 

resistente à degradação. Quanto ao uso do NaOCl, este apresentou maiores valores de 

resistência de união quando utilizado com o adesivo SE, e apresentou menores valores 

quando foi utilizado com o sistema adesivo SB, o que concorda com os estudos de Wei et 

al. (2008), Wei et al. (2010) e Nakajima et al. (2011). 

Estes resultados relatados, podem ser justificados, pois cada adesivo apresenta uma 

composição, e essa afeta diretamente a união à dentina afetada por cárie que, apresenta suas 

particularidades. Assim, os agentes antioxidantes podem atuar de maneira diferente quando 
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associado aos diferentes sistemas adesivos em subtratos alterados por cárie (Nakajima et 

al., 2000; Nakajima et al., 2011; Tjäderhane et al., 2013).  

  Neste estudo, pode ser observado que nos tempos iniciais (24 h) e 12 meses de 

armazenamento, o sistema adesivo SE apresentou os maiores valores de resistência da 

união (Tabela 5). Este resultado pode ter ocorrido pois o pré-tratamento recebido pela DAC 

pode ter aumentado as propriedades micromecânicas dos grupos que utilizaram o SE. No 

entanto, pequena fração das proteases, causadoras da degradação da camada híbrida é 

extraída pelos ácidos e pode ser ativada, e então essas proteases podem causar lentamente a 

hidrólise da matriz de colágeno (Tezvergil-Mutluay et al., 2013). Entretanto, esses 

resultados discordam dos estudos de Wei et al. (2010) e Wei et al. (2008) que encontraram 

valores significativamente maiores para o SB comparado com o SE.  

  Aos 18 meses, não foram observadas diferenças significativas na resistência da 

união resina/DAC para o sistema adesivo SE comparado ao sistema adesivo SB, que pode 

ter sido ocasionada pela desmineralização da dentina causada pelo ataque ácido do sistema 

adesivo SB que também esta envolvido no processo de adesão da mesma. E, além disso, 

nos procedimentos adesivos que utilizam sistemas adesivos convencionais, o ácido 

fosfórico é utilizado para exposição das fibras colágenas com a intenção de proporcionar a 

retenção micromecânica dos adesivos resinosos (Pashley et al., 1993).  

  O SB manteve valores de resistência de união resina/DAC durante todos os 

períodos de avaliação, isso mostra que as taxas de sorção de água e solubilidade 

apresentadas pelos sistemas adesivos após a sua polimerização são importantes na 

determinação indireta da longevidade e da qualidade marginal da restauração. Enquanto 

que para o SE houve uma significativa queda nas médias dos valores de resistência da 

união após 18 meses de degradação em água. O que esta de acordo com todos os aspectos 

observados por Kunawarote et al. (2011). 

Estudos têm sugerido que ácidos fortes e maiores tempos de ataque ácido são 

necessários para solubilizar depósitos minerais ácido-resistentes da luz dos túbulos da 

DAC, levando a maior penetração lateral dos monômeros adesivos para a luz dos túbulos. 

Além disso, a técnica de adesão úmida é efetiva pela infiltração dos monômeros de resina 

dentro das camadas desmineralizadas mais profundas na DAC comparada com a técnica 
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convencional, influenciando maior resistência de união. Porém, regiões mais profundas da 

matriz de colágeno exposta são mais difíceis de serem permeadas pelos monômeros 

resinosos. Além disso, grande quantidade de água no fundo da zona desmineralizada pode 

dificultar a penetração dos monômeros dos adesivos resinosos, e os sistemas 

autocondicionantes podem não dissolver e remover depósitos minerais ácido-resistentes nos 

túbulos dentinários da DAC por causa do pH (Ceballos et al., 2003). No entanto os estudos 

de Tay et al. (1996), Yoshiyama et al. (2000) e Wei et al. (2010) mostraram que a técnica 

de adesão úmida é considerada um procedimento comum, já que a superfície úmida da 

dentina é o substrato mais encontrado para adesão. E o ácido utilizado na superfície da 

dentina, tanto sobre a superfície seca quanto úmida, provoca o colapso da matriz de 

colágeno e impede a efetiva infiltração do primer, resultando desse modo em baixa 

resistência de união e excessiva nanoinfiltração. 

  O estudo de Edhart et al. (2008), mostrou que nenhum adesivo estudado foi capaz 

de prevenir totalmente a infiltração e promover um efetivo selamento do colágeno tanto na 

interface de união com a dentina hígida, quanto com a cariada. E a extensão da degradação 

da união dentina/resina é dependente do material, principalmente quanto ao potencial 

químico dos adesivos resinosos. Entretanto, outros fatores como mudanças no pH, carga 

oclusal e desafios enzimáticos também podem contribuir para degradação físico-química da 

união resina/dentina. 

  Ao longo do tempo, os presentes resultados mostraram que os espécimes 

apresentaram perda da resistência de união, resultante do aumento na exposição do 

colágeno e diminuição da qualidade da infiltração do adesivo na interface da dentina 

cariada, como observado por Erdhart et al. (2008). Esses indícios podem ser observados 

pela análise dos sítios de fratura que mostraram em sua maioria, para todos os grupos, 

fratura mista, com grande parte de fratura no substrato dentinário, e mais acentuadamente 

aos 18 meses (figuras 7, 8 e 9). Estes resultados concordam com os estudos de Proença et 

al. (2007) e Erhardt et al. (2011), que encontraram maior número de fraturas mistas quando 

utilizado o adesivo SE. E concordam ainda com os estudos de Wei et al. (2008) e Alves et 

al. (2013) que utilizaram os mesmos sistemas adesivos (SE e SB). Além disso, concordam 

ainda com este estudo, que após 24 h, foi evidenciado maior frequência de fraturas adesivas 
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e também mistas para os grupos SB/EDTA e SB/Controle, e após 12 meses maior 

ocorrência de fraturas adesivas no grupo SB/EDTA, aumento de fraturas adesivas no grupo 

SE/Controle e aumento de fraturas mistas no grupo SB/Controle. Ainda que tenham 

apresentado variação no padrão de fratura, a predominante foi a fratura mista.   

 Pode ser observardo que todos os espécimes apresentaram algum tipo de infiltração 

de nitrato de prata na interface (Figuras 10, 11, 12, 13), sendo predominante o escore 2, no 

grupo de degradação após 24 h e 12 meses, exceto para o grupo controle, quando utilizado 

o sistema adesivo SB. Esse escore foi encontrado principalmente nos grupos que receberam 

tratamento com NaOCl, seguidos dos grupos SE/EDTA e SE/Controle e por útimo no 

grupo SB/EDTA. Apesar de ser grande o número de investigações sobre o tema, os 

mecanismos de degradação da interface resina-DAC ainda não foram totalmente 

elucidados. A adesão duradoura a um substrato vitalizado e úmido como a DAC tem se 

mostrado deficiente (Marshall et al, 1997; Carvalho et al., 2004; Reis et al., 2007). Além 

disso, as taxas de sorção de água e solubilidade apresentadas pelos sistemas adesivos após a 

a polimerização são importantes na determinação indireta da longevidade e da qualidade 

marginal da restauração (Burrow et al., 1999), e os testes que avaliam estas taxas não foram 

realizados no presente estudo. 

 Aos 18 meses pode ser observado similares resultados aos observados aos 12 meses 

para os grupos SE/NaOCl, SB/NaOCl e SE/Controle. Para o grupo SB/Controle observou-

se que 20% dos espécimes apresentaram diminuição do escore 3, sendo observado nesses 

espécimes o escore 2. SE/Controle apresentou os mesmos níveis de infiltração de prata aos 

12 e 18 meses. SE/EDTA apresentou acentuado aumento de percentuais de escore 3 nos 

espécimes. O tratamento com NaOCl por 30 s ou mais pode resultar na reação dos radicais 

livres presentes na dentina tratada, e estes podem produzir  efeito oxidante do NaOCl, 

resultando na aumento dos radicais livres no momento da polimerização, e consequente 

terminação prematura da cadeia polimérica e incompleta polimerização (Lai et al, 2001; 

Nakajima. et al., 2011) o que pode resultar em deficiência do polímero formado e maior 

suscetibilidade a degradação. 

 No entanto, melhorias na adesão à dentina afetada por cárie, pode ser considerada 

um desafio, sugerindo o desenvolvimento de novas estratégias utilizando materiais 
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existentes, novos tratamentos, ou protocolos de aplicação, que possam reforçar e fortalecer 

o complexo dentina-restauração, protegendo de lesões recorrentes cárie e fratura dentais, 

proporcionando longevidade à restauração.   

 

 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



53 
 

7 CONCLUSÃO 

 
  Pelos resultados obtidos neste estudo, pode-se concluir que o tempo foi um fator 

determinante na resistência de união quando a DAC foi tratada principalmente com o 

EDTA; A utilização do SB/EDTA e SE/NaOCl produziram as maiores médias de 

resistência de união, evidenciando que a resistência da união à μ-TBS foi influenciada pelo 

tipo de sistema adesivo associado ao tratamento da dentina; E, considerando o tempo e os 

sistemas adesivos utilizados, observou-se que o tempo não influenciou a resistência de 

união quando SB foi utilizado. Entretanto, quando o SE foi utilizado houve diminuição da 

resistência de união. 
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